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POVZETEK
V okviru diplomskega dela sem spremljal luminiscenco vzorcev cinkovih koordinacijskih 
spojin. Pri snemanju UV-Vis spektrov sem uporabljal nastavljeno valovno dolžino od 800 do
200 nm in sicer na prestopnem intervalu 2 nm. Z merjenjem fluorescence prvega slepega 
vzorca sem ugotovil najboljše meritve za odprtino reže pri 15-15 nm, 10-15 nm in 5-15 nm. 
Na podlagi teh slepih vzorcev sem nato meril svoje vzorce na fluorimetru. Čistost vzorcev 
sem preveril tudi z 1H jedrsko magnetno spektroskopijo.
Ključne besede: luminiscenca, fluorescenca, vzorec
ABSTRACT
In my diploma thesis, I have measured luminescence of two samples of zinc coordination 
compounds. For a measurement of UV-VIS spectrum, wavelength from 800 to 200 nm on an 
interval of 2 nm was used. By measuring a fluorescence of a blind sample, I discovered the 
best three measurements for open slit were at 15-15 nm, 10-15 nm and 5-15 nm. According  
on these results obtained by blind samples, I continued to measure my samples on fluorimeter.
I also checked the purity of the samples by 1H nuclear magnetic resonance spectroscopy.
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Koordinacijske spojine so vrsta spojin, ki imajo posebne lastnosti zaradi katerih so zanimive za
različna  področja  v  biokemiji,  anorganski  in  organski  kemiji.  V  njihovi  strukturi  je  centralni
atom, ki je obdan z ligandi s katerimi tvori koordinacijske poliedre.[1]
Centralni atomi ali ioni so običajno prehodne kovine, v mojem primeru cink, ki so obstojne tudi
ko  niso  vezane  v  komplekse  in  delujejo  kot  akceptorji  elektronov,  kot  Lewisove  kisline.
Koordinacijsko število pove, koliko koordinativnih vezi tvorijo ligandi s centralnim atomom.[1]
Ligandi so ioni ali nevtralne molekule, ki se s koordinativnimi vezmi povezujejo s centralnimi
atomi v stabilne koordinacijske zvrsti. Delujejo kot donorji elektronov, so Lewisove baze in so
lahko vezani  na  enega,  dva  ali  več centralnih  atomov.  Glede  na  število  atomov,  s  katerimi  se
lahko vežejo na centralne atome poznamo: enovezne, dvovezne in večvezne ligande. [2]
1.2. CINK - Zn
Čisti cink je leta 1746 prvi izoliral Andreas Marggraf, čeprav je bil znan že Grkom in Rimljanom
že v  Starem veku.  Je  srebrno-bela  prehodna  kovina  z  odtenkom modre  barve  in je  pri  sobnih
pogojih v trdnem agregatnem stanju. Njegovo vrstno število je 30, molska masa 65,39 g/mol in
elektronska konfiguracija [Ar] 4s2 3d10. Najpogostejše oksidacijsko stanje zanj je +2. Vse spojine z
oksidacijskim številom +2 so diamagnetne in prozorne.[3]
V zemeljski skorji ga je približno 0,006 masnih %. Cinkova najpomembnejša ruda je sfalerit 
(ZnS). Cink pridobivajo s praženjem sulfidov do oksidov in z nadaljnjo redukcijo s koksom.
Uporabljamo ga za zaščito kovinskih predmetov in jekla pred korozijo, saj je zaradi plasti 
cinkovega oksida na površini, zelo obstojen na vlažnem zraku. [3], [4]
1.3. HEKSAFLUOROACETILACETONAT - HFAC
Heksafluoroacetilacetonat (hfac) ali 1,1,1,5,5,5-heksafluoro-2,4-pentandion po IUPAC 
nomenklaturi, je pri sobnih pogojih brezbarvna strupena tekočina in je zelo elektroprevodna.
Hfac je sestavni ligand za veliko kovinskih kompleksov, med drugim za cinkov.[5]
Ta organska spojina je bila prvič pripravljena s kondenzacijo etil estra iz trifluoroacetilne 
kisline (CF3COOH) in 1,1,1-trifluoroacetona (CH3COCF3). Bakrov trimetilvinilsilan Cu(hfac)
je bil uporabljen kot predhodnik v mikroelektroniki.[6]
1.4. CIANOPIRIDINI - CPI
Cianopiridini so produkti reakcije med piridinom in cianidi. 3-cianopiridin in 4-cianopiridin sta
pri sobnih pogojih beli trdni snovi v kristalinčni obliki. Oba sta dražilna za oči, kožo, pljuča ali 
za zaužitje. 3-cianopiridin je sestavina vitamina niacin, ki je oblika vitamina B3 in je osnoven 
človeški nutrient.[5]
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1.5. FLUORESCENCA
Luminiscenca  je  svetloba,  ki  jo  seva  katerakoli  snov,  ko  prehaja  v  nižja  elektronska  stanja.
Luminiscenca  se  formalno  loči  v  dve  kategoriji,  fluorescenco  in  fosforescenco.  Ločita  se  po
naravi vzbujenega stanja. Kadar ima par vzbujenega in nevzbujenega elektrona nasprotno obrnjen
spin je prehod vzbujenega elektrona nazaj v osnovno stanje dovoljen in se zgodi zelo hitro, že
med samim vzbujanjem. Življenjski čas fluorescence je okoli 10 ns.[7]
V primeru fosforescence pa imamo vzbujeni elektron, katerega spin kaže v isto smer kot njegov
par v osnovnem stanju. Prehod vzbujenega elektrona nazaj v osnovno stanje je zaradi simetrije
prepovedan, zato je življenjski čas fosforescence, za razliko od fluorescence zelo dolg (3-10 s).
Fosforescenčne  snovi  po  svetlobnem  vzbujanju  običajno  sevajo  s  spontano  emisijo  še  nekaj
minut.[8]
1.6. ULTRAVIJOLIČNA IN VIDNA SPEKTROSKOPIJA
Fotoni  svetlobe  z  valovno  dolžino  med  200  do  800  nm  imajo  zadosti  veliko  energijo,  da
povzročijo  v  atomih  in  molekulah  prehod  elektronov  iz  osnovnih  energijskih  nivojev  v  višje
energijske nivoje. Tako nastanejo zelo kratkoživa vzbujena stanja atomov ali molekul, nato pa se
elektroni le-teh vrnejo nazaj v osnovno stanje. Razlika v energiji elektronskega prehoda se izgubi v
okolico v obliki toplote in svetlobe. Ravno zaradi elektronskih prehodov vidimo nekatere spojine
obarvane. Za take spojine so značilni obsežni sistemi dvojnih (C=C, C=O, N=N) in trojnih (C≡C)
vezi. Spojine, ki so na pogled bele ali brezbarvne oziroma prozorne, absorbirajo UV svetlobo, to
je svetloba krajše valovne dolžine. Nasičeni ogljikovodiki (alkani) povsem absorbirajo svetlobo z
valovno dolžino pod 150 nm, in v preiskovanem območju ne absorbirajo svetlobe. Zaradi tega jih
lahko uporabimo tudi kot topilo za UV-VIS spektroskopijo.[9], [10]
Z  UV-VIS  spektroskopijo  lahko  določimo  ali  je  spojina  aromatska,  ciklična  ali  aciklična.  S
transmitanco (T), merjenjem jakosti vstopnega ( ) in izstopnega ( 0) žarka svetlobe pri določeni
valovni dolžini in z upoštevanjem Beer–Lambertovega zakona  lahko  določimo   koncentracijo
spojine v vzorcu. Tako lahko UV-VIS spektroskopijo uporabimo za karakterizacijo absorbance
(A), transmitance in reflektivnosti različnih materialov, kot so pigmenti, premazi, filtri, proteini,
DNK in kovinske soli.[11], [12]
Tako je UV-VIS zelo dobra metoda za študij posebnih optičnih resonančnih lastnosti posameznih
kompleksov prehodnih kovin. Kovine v teh kompleksih imajo veliko elektronov, ki prehajajo do
ligandov  in  nazaj.  Te  elektronske  tranzicije  zelo  učinkovito  interaktirajo  s  fotoni  UV-VIS
svetlobe.[13]
Na primer: resonanca preiskovanih cinkovih spojin je v območju od 27,7 cm-1 (360 nm) do 35,7
cm-1 (280 nm).[14]
 =  
0
Enačba 1: Beer-Lambertov 
zakon
 = − log  = − log
0
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1.7. INFRARDEČA SPEKTROSKOPIJA
V organskih  skupinah  (ketoni,  karboksilati,  estri,  etri…)  se  atomi  vežejo  med sabo  s  σ-  in  π-
vezmi,  vendar  med sabo  ne ostanejo  v  statičnem stanju  in  ne na isti  razdalji.  Vezi  med atomi
pogosto vibrirajo tako, da se stalno širijo, krčijo in upogibajo navzdol in navzgor. Razširjanje in
krčenje  vezi  predstavljajo  energijo  na  različnih  energijskih  stopnjah  molekule.  Te  energijske
spremembe se ujemajo z valovno dolžino na infrardečem svetlobnemu spektru (med 4000 in 700
cm-1). Fotoni IR sevanja z valovnimi števili od 4 do 0,2 cm-1 imajo zadosti energije, da vzbudijo
nihanja atomov v molekulah in posledično lahko nihajo na več načinov:  vzdolžno,  simetrično,
asimetrično  ali  prečno.  Število  možnih  nihanj  narašča z  velikostjo  molekule,  zato  so lahko IR
spektri  velikih  molekul  zelo  kompleksni  in  je  zelo  težko  določiti,  kateremu  nihanju  ustreza
absorpcijski trak. V IR spektrih se namesto valovne dolžine uporablja valovno število (v), ki je
recipročna vrednost valovne dolžine (λ) in je izraženo v cm-1. Infrardeči spektrometer pošilja IR
svetlobo skozi  snov in izriše spekter,  na katerem je količina  transmitirane  svetlobe  na y  osi  v
odvisnosti  od  valovnega  števila  IR  svetlobe  na  x  osi.  Infrardeči  spekter  ima  vrhove  obrnjene
navzdol zato, ker absorbcija svetlobe zniža celotno transmitanco čez vzorec. [7], [12], [15]
Ker na vse vezi v organskih molekulah vpliva IR svetloba, lahko IR spekter poda veliko podatkov o
strukturi  molekule.  Veliko  vibracij  C-H  vezi  povzroči  absorbcije  med  1400  in  400  cm-1  in
vibracije C-C ter C-O vezi med 164 in 172 cm-1. To območje na IR spektru je najpomembnejše
zato  ker  je  absorbcijski  vzorec  zapleten,  vendar  unikaten  za  vsako  funkcionalno  organsko
skupino.  IR spektroskopija  se  tako v  glavnem uporablja  za  določitev organskih  funkcionalnih
skupin v molekuli, ker je zato zelo primerna metoda.[10], [15]
1
 =
Enačba 2: Enačba za valovno število (v) v odvisnosti od valovne dolžine (λ).
1.8. NUKLEARNA MAGNETNA RESONANČNA SPEKTROSKOPIJA
Zaradi absorbcije dolgih valovnih dolžin (1–5 m) nizkoenergijske radiacije elektromagnetnega
spektra se okoli jeder posameznih atomov v molekulah ustvarjajo manjša magnetna polja, zaradi
katerih se obnašajo kot mali magneti. Ko so postavljeni v močno magnetno polje, se lahko okoli
teh  jeder  ustvarijo  drugačna  energijska  stanja.  Možni  sta  dve  energijski  stanji;  v  nižjem  je
magnetno polje atoma večje kot magnetno polje zunaj atoma, medtem ko je v višjem, zunanje
magnetno polje večje kot v atomu. Razlika v energiji med dvema stanjema je odvisna od moči
zunanjega magnetnega polja. V NMR spektrometru so organske spojine postavljene v magnetno
polje  med  1,4  do  18  T  in  so  obsevane  z  radijsko-frekvenčnimi  valovi.  NMR  absorbanca  se
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pojavlja  na  spektru  kot  ostri  vrhovi  in  pri  tem  višina  vsakega  vrha  približno  določa  moč
absorbcije.[15], [16]
Iz  1H  NMR  spektra  vzorca  lahko  sklepamo  na  molekulsko  strukturo  preiskovane  spojine,  saj
večina organskih spojin vsebuje veliko vodikovih atomov. Valovna dolžina absorbirane energije
le teh pa je odvisna od vrste atoma na katerega so vezani. So razlike med C-H, N-H, O-H, X-H
vezmi  v  molekuli.  Najpomembnejši  podatek,  ki  ga  poda  1HNMR  spektroskopija  je  premik
vodikovih atomov, ker razkrije veliko o naravah različnih vezi okoli vodika.[15]
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Tudi  19F  NMR  se  uporablja  za  identifikacijo  organskih  funkcionalnih  skupin.  19F  NMR  je  v
uporabi  zaradi  velike občutljivosti  fluora in malo motenj  v signalu.  Jedro 19F ima velik obseg
premika  (~300  ppm),  ki  je  zelo  občutljiv  na  elektronsko  mikrookolje  in  zato  je  bilo  veliko
molekul v zadnjih 20 letih proučevano z uporabo 19F NMR.[17]
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2. NAMEN DELA
Namen dela je bil priprava dveh cinkovih koordinacijskih spojin heksafluoroacetilacetonatom in
3-cianopiridinom  oziroma  4-cianopiridinom  ter  v  nadaljevanju  merjenje  luminiscence  obeh
pripravljenih vzorcev. Cilj je bil ugotoviti kakšne lastnosti imata pripravljeni cinkovi spojini v
primerjavi z reagenti oziroma izhodnimi spojinami in z ostalimi vzorci, ki so bili predhodno že
sintetizirani in so spojinama sorodni. Analize, ki sem jih izvedel, so bile UV-VIS spektroskopija,
IR-spektroskopija,  fluorescenčna  spektroskopija  in  nuklearna  magnetna  resonančna
spektroskopija.




Preglednica 1: Reagenti za sintezo
Spojina Zn(hfac)2‧2H2O 3-CPI 4-CPI Etanol
Empirična 
formula
Zn(C5HF6O2)2‧2H2O C6H4N2 C6H4N2 C2H5OH
Strukturna
formula
M (g/mol) 515,52 104,11 104,11 32,05
Agregatno 
stanje (23°C)
Bel prah Beli kristali Beli kristali Prozorna 
kapljevina
CAS številka 16743-33-2 100-54-9 100-48-1 64-17-5
Proizvajalec Sigma-Aldrich Janssen Janssen Sigma-Aldrich
Sintezi spojin
V vialo sem zatehtal 0,40 mmol (0,208 g) Zn(hfac)2‧2H2O in 0,80 mmol (0,084 g) 3-CPI oziroma 4
-CPI.  Dodal  sem  približno  4  mL  etanola,  da  sta  se  oba  reagenta  raztopila  in  segreval  pri
temperaturi 60 °C 20 minut. Po končanem segrevanju in zbistritvi raztopine sem reakcijsko zmes
prefiltriral ter bistro raztopino pustil stati izpostavljeno sobnim pogojem 13 dni, da sta etanol  in
voda popolnoma izhlapela.
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3.2. VZORCI ZA SPEKTROSKOPIJO
Preglednica 2: Seznam vzorcev
Empirična formula Strukturna formula Agregatno stanje (23°C)
Št. 
vzorca
C7H5NO4 beli kristali 7748
C10H7F3O2 sivkasti kristali 7750
C10H7NO3 beli kristali 7751
Zn(C5HF6O2)2‧2H2O beli kristali 7752
C6H4N2 sivi kristali 7754
C6H4N2 beli kristali 7755
C6H4N2 beli kristali 7753
C11H9NO3 beli kristali 7756
Zn(C11NO3H5)2 beli kristali 7758
Zn(C11NO3H5)2 belo-rumeni kristali 7764
Zn(C11NO3H5)2 beli kristali 7765
Zn(C11NO3H5)2 beli kristali 7766
Zn(C11NO3H5)2 beli kristali 7760
Zn(C11NO3H5)2 beli kristali 7762
Zn(C11NO3H5)2 beli kristali 7763
Zn(C11NO3H5)2 belo-rumeni kristali 7759
Zn(tfpb)2 (JN57) beli kristali 7757
Zn(tfpb)2 (48367) Beli kristali 7761
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3.3. ELEKTRONSKA UV-VIS SPEKTROSKOPIJA
UV-VIS spektre sem posnel na aparaturi Lambda 750 v območju valovnih dolžinah 800 do 200 
nm z intervalnim preskokom 2 nm. Za zahtevano območje sem uporabil kiveti iz kvarčnega 
stekla, ki so bolj primerne za območje UV pod 350 nm kot kivete iz navadnega stekla. Stran 
kivete skozi katero gre žarek mora biti gladka in čim bolj čista saj to vpliva na točnost merjenja.
V ahatni terilnici sem s pomočjo pestila strl in zmlel trden vzorec. Uprašenemu vzorcu sem dodal
parafinsko  olje,  da  sem  dobil  suspenzijo.  Suspenzijo  sem  nanesel  na  ozek  trak  filter  papirja.
Potrebno  je  bilo  paziti,  da  je  bil  vzorec  homogen  in  da  je  bil  na  filter  papir  nanesen  čim  bolj
homogeno.  Poleg vzorca  sem pripravil  pripraviti  tudi  referenco.  Na ozek trak  filter  papir  sem
nanesel parafinsko olje. V prvo kiveto iz kvarčnega stekla sem vstavil vzorec v drugo kiveto pa
referenco.
3.4. FLUORESCENČNA SPEKTROSKOPIJA
Fluorescenco sem snemal na aparaturi imenovani fluorimeter Perkin Elmer LS55, ki jo meri tako,
da pošlje žarek svetlobe skozi dve reži. Reži sem lahko poljubno razširil in zožil, da sem dobil
optimalne pogoje za merjenje fluorescence.
Preden sem lahko začel merjenje na aparaturi, sem moral določiti katera širina obeh rež je najbolj
primerna  za  vzorce,  ki  jih nameravam analizirati.  Prazen nosilec,  sem vstavil  v  fluorimeter  in
odčital, pri kateri širini obeh rež je najboljše izvajati nadaljnje snemanje. S testiranjem različnih
razdalj odprtin rež aparaturi sem ugotovil, da je merjenje fluorescence najbolje izvajati pri treh
širinah odprtosti rež in sicer: 15−15 nm, 10−15 nm in 5−15 nm.
Glavni pripomoček za merjenje fluorescence je nosilec. To je poseben lonček, ki sestoji iz treh
delov:
1) Dno nosilca je trdna podlaga, ki služi za nanos vzorca
2) Stekelce
3) Pokrovček s sredinsko odprtino, ki pričvrsti stekelce na podlago z vzorcem
V ahatni terilnici sem s pomočjo pestila strl in zmlel trden vzorec. Uprašenemu suhemu vzorcu
sem sem nanesel  na dno nosilca,  pokril  s  stekelcem in privil  oboje  s  pokrovčkom s sredinsko
odprtino. Tak nosilec sem dal v fluorimeter, ga zataknil v utor in začel z merjenjem fluorescence.
Pri delu sem za vzorce uporabil dva nosilca, merjenje pa sem izvajal pri sobnih pogojih.
3.5. VIBRACIJSKA INFRARDEČA SPEKTROSKOPIJA
Snemanje infrardečih spektrov sem izvajal na IR spektrofotometru Perkin-Elmer FT-IR Spectrum
100, v območju od 4000 cm−1  do 600 cm−1 pri sobnih pogojih.
Za ta postopek sem potreboval majhno količino vzorcev v kristalinični obliki.
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3.6. NUKLEARNA MAGNETNA RESONANCA (NMR)
NMR meritve so bile izvedene na nuklearnem magnetnem resonančnem spektrofotometru
Bruker Avance Ultrashield 500 plus. Z NMR sta bila posneta dva spektra za vsako 
koordinacijsko spojino 1H ter 19F spekter.
Vzorce za snemanje sem pripravil tako, da sem v NMR cevko odmeril od 5−10 mg vzorca in 5 
mL devteriranega DMSO, da sta se vzorca raztopila.
3.7. ELEMENTNA ANALIZA (CHN)
Elementna CHN analiza je bila opravljena na instrumentu Elemental Analyzer Series II CHNS/O.
Vzorce sem pripravil tako, da sem njihovo čistost in homogenost preveril s pomočjo mikroskopa.
Vzorec sem v ahatni terilnici sem s pomočjo pestila strl in zmlet trden vzorec pospravil v vialo.
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4. REZULTATI IN RAZPRAVA
4.1. SINTEZA
Z uporabo komercialno dostopnih reagentov sem sintetiziral dve cinkovi(II) spojini. 
Preglednica 3: Pripravljeni koordinacijski spojini
Za  sintezo  spojine  [Zn(hfac)2(3-CPI)2]  sem  uporabil  Zn(hfac)2‧2H2O  in  3-cianopiridin  oba  v
trdnem  agregatnem  stanju.  Kristale  [Zn(hfac)2(4-CPI)2]  sem  sintetiziral  na  enak  način  kot
[Zn(hfac)2(3-CPI)2] le, da sem uporabil 4-cianopiridin namesto 3-cianopiridina.
Potreboval sem čim bolj primerno topilo, v katerem naj bi se oba reagenta raztopila, izbral sem
etanol. Oba reagenta sta se v etanolu dobro raztopila in reagirala med sabo tako, da se je dušikov
atom  v  piridinskem  obroču  dveh  ligandov  3-cianopiridina  oziroma  4-cianopiridina  vezal  na
centralni cinkov atom, s čimer je med cinkom in dušikom nastala koordinativna vez, izločili pa sta
se dve molekuli vode, ki sta bili prvotno vezani na cinkov ion. Izločena voda je skupaj z etanolom
izhlapela, v viali pa so ostanejo večinoma samo še kristali [Zn(hfac)2(3-CPI)2] oziroma [Zn(hfac)2
(4-CPI)2] z majhnim deležem nečistoč.
Reakciji:
1)   Zn(hfac)2‧2H2O(s) + 2(3-CPI)(s) → Zn(hfac)2(3-CPI)2(aq) + 2H2O(l)
2)   Zn(hfac)2‧2H2O(s) + 2(4-CPI)(s) → Zn(hfac)2(4-CPI)2(aq) + 2H2O(l)Spojina Empirična formula Strukturna formula Agregatno stanje (23°C) Št. vzorcaZn(hfac)2(3-CPI)2 Zn(C5HF6O2)2 (C6H4N2)2 Beli kristali 7777Zn(hfac)2(4-CPI)2 Zn(C5HF6O2)2 (C6H4N2)2 Beli kristali 7778
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4.2. STRUKTURA MOLEKUL
V  obeh  spojinah  [Zn(hfac)2(3-CPI)2]  in  [Zn(hfac)2(4-CPI)2]  sta  heksafluoroacetilacetonatna
aniona vezana na cinkov kation prek obeh kisikovih atomov. Cinkov atom ima tako skupno šest
koordinativnih vezi, štiri tvori s kisikovimi atomi dveh heksafluoroacetilacetonatnih ligandov in
dve z dušikovim atomov dveh cianopiridinskih ligandova. Ligandi so na cinkov atom vezani kot
trans-  izomeri,  to  pomeni  da  sta  tako  oba  heksafluoroacetilacetonatna  in  oba  cianopiridinska
liganda med sabo na nasprotnih straneh cinkovega atoma kakor je prikazano na sliki spodaj (slika
1).
Slika 1: Strukturi [Zn(hfac)2(3-CPI)2] in [Zn(hfac)2(4-CPI)2].
4.3. ELEMENTNA ANALIZA (CHN)
Elementna  analiza  (CHN)  v  spojinah  [Zn(hfac)2(3-CPI)2]  in  [Zn(hfac)2(4-CPI)2]  je  pokazala
dobro ujemanje izmerjenih vrednostmi s teoretičnimi za ogljik, dušik in vodik v spojini ZnC 22H10
F12N4O4, M = 687,7 g/mol (preglednica 4).
Preglednica 4: Rezultati elementne analize (CHN) za spojini
Praktična vrednost
Element Teoretična vrednost [Zn(hfac)2(3-CPI)2] [Zn(hfac)2(4-CPI)2].
C 38,42 % 38,51 % 38,64 %
H 1,47 % 1,56 % 1,43 %
N 8,14 % 8,16 % 8,20 %
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4.4. INFRARDEČA SPEKTROSKOPIJA
Slika 2: IR spekter spojine [Zn(hfac)2(3-CPI)2] v območju 4000−600 cm−1.
Slika 3: IR spekter spojine [Zn(hfac)2(4-CPI)2]. Območje 4000−600 cm−1.
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Preglednica 5: Določitev nekaterih nihanj v IR spektru spojin (slika 2 in slika 3). [14]
Spojina 1/λ (cm−1)
[Zn(hfac)2(3-CPI)2] 1647 1476 1250 1134 948 664
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4.5. ELEKTRONSKA UV-VIS SPEKTROSKOPIJA
Z analizo sem določal, pri kateri valovni dolžini, v območju 200 do 800 nm, imata pripravljeni 
cinkovi koodinacijski spojini in  primerjalni vzorci največjo absorbanco.
Poleg mojih 2 vzorcev in njunih izhodnih reagentov, cinkovega heksafluoroacetil acetonata, 3- 
cianopiridina in 4-cianopiridina, sem posnel tudi spektre podobnih cinkovih spojin. Želja tega je
bilo ugotoviti luminiscenčne lastnosti serije teh spojin v UV-VIS spektroskopiji. Vse vzorce s 
številkami od 7748 do 7766 sem imel že sintetizirane, vzorca 7777 in 7778 pa sem pripravil 
sam.
Preglednica 7: Rezultati merjenja absorbance na UV-VIS spektrometru (slike 8−13) [19]
št. vzorca spojina oz. oznaka vzorca λ (nm) Absorbanca
7748 dipikolinska kislina 294,54 0,38
7750 4,4,4-trifluoro-1-fenil-1,3-butandion 358,16 2,64
7751 4-hidroksikinolin-2-karboksilna kislina 341,46 2,46
7752 Zn heksafluoroacetil acetonat dihidrat 308,06 1,42
7753 4-Cianopiridin 296,33 1,36
7754 2-Cianopiridin 295,74 1,01
7755 3-Cianopiridin 294,83 0,72
7756 4-metoksi-2-kinolinkarboksilna kislina 315,13 1,12
7757 Zn(tfpb)2 (JN57) 356,32 3,05
7758 TK 123 323,67 1,47
7759 TK 468 342,86 1,44
7760 TK 458 318,17 1,15
7761 Zn(tfpb)2 (48367) 352,07 2,01
7762 TK 466 324,89 1,24
7763 TK 467 312,05 1,34
7764 TK 125 310,20 0,65
7765 TK178 323,12 0,95
7766 TK188 298,87 1,57
7777 Zn(hfac)2(3-CPI)2 333,59 2,93
7778 Zn(hfac)2 (4-CPI)2 331,68 2,16
Iz elektronskih spektrov je razvidno, da imata spojini vrh absorbance pri 333 oziroma 332 nm
(preglednica 7 ter slika 8 in slika 9). Vzorci cinkovih spojin imajo vrhove v razponu med 294 in
358 nm, večinoma okoli 320 nm. Njihove krivulje so podobne med sabo in tudi podobne z mojima 2
vzorcema, zaradi podobnih struktur molekul.
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Slika 8: UV-VIS spektri spojine [Zn(hfac)2(3-CPI)2] in izhodnih reagentov.
Slika 9: UV-VIS spektri spojine [Zn(hfac)2(4-CPI)2] in izhodnih reagentov.
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Slika 10: UV-VIS spekter spektri 4-hidroksikinolin-2-karboksilne kisline in
4-metoksi-2-kinolinkarboksilne kisline.
Slika 11: UV-VIS spektri vzorcev TK 123, TK 125, TK 178, TK 188.
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Slika 12: UV-VIS spektri vzorcev TK 468, TK 458, TK 466, TK 467.
Slika 13: UV-VIS spektri vzorcev dipikolinske kisline, 4,4,4-trifluoro-1-fenil-1,3-butandiona,
cinkovega ditiflina JN57 in Zn(tfpb)2 48367.
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4.6.NUKLEARNA MAGNETNA RESONANCA (NMR)
Slika 4: 1H NMR spekter spojine [Zn(hfac)2(3-CPI)2].
Slika 5: 1H NMR spekter spojine [Zn(hfac)2(4–CPI)2].
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Slika 6: 19F NMR spekter spojine [Zn(hfac)2(3-CPI)2].
Slika 7: 19F NMR spekter spojine [Zn(hfac)2(4–CPI)2].
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Nuklearna magnetna resonanca nam pove naslednje podatke za določene spojine:
1) Kemijski premik (δ) določa gostoto elektronov okrog jedra vodikovega atoma
2) Razlika med singleti in multipleti je v tem, da imajo singleti (s) samo en vrh, medtem
ko jih imajo multipleti (m) več vrhov. Multipleti so lahko dupleti, tripleti, kvarteti, 
kvinteti…Ali so vrhovi singleti ali multipleti je odvisno od števila H-atomov na 
sosednjih C-atomih, ne na istem C-atomu na katerega so vezani.
3) Integrirno število - ki je pod x-osjo in vrhovi - določa število H-atomov prisotnih pri 
določenem signalu.
4) Moč (višina) posameznega signala je sorazmerna z molarno koncentracijo vzorca
določene spojine.[18]
Preglednica 6: Signali V NMR spektrih vzorcev raztopljenih v DMSO-d6 (slike 4−7). [20]
Spojina δ (ppm)
1H NMR 19F NMR
He Hd Hc Hb Ha CF3
[Zn(hfac)2(3-CPI)2] 5,38 7,64 8,34 8,87 9,03 −75,55
[Zn(hfac)2(4-CPI)2] 5,38 7,635 8,33 8,87 9,03 −75,57
nihanje s, hfac m, PI m, PI m, PI m, PI s, hfac
Iz  1H  NMR  spektrov  lahko  sklepam  na  prisotnost  heksafluoroacetilacetonatnega  in
cianopiridinskega  liganda  v  obeh  pripravljenih  spojinah  (slike  4−7,  preglednica  6).  Voda  in
DMSO imata visoki koncentraciji zato, ker je v vodi razredčena DMSO in vodna raztopina le-te
je topilo za obe vzorčni spojini.
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4.7. FLUORESCENČNA SPEKTROSKOPIJA
Z fluorescenčno spektroskopijo sem določal, pri kateri valovni dolžini, v območju med 330 in 600
nm,  imata pripravljeni cinkovi koodinacijski spojini in primerjalni vzorci največjo absorbanco.
Za razliko od UV-VIS spektroskopije sem absorbanco meril  pri  treh širinah rež in krivulje na
grafih označil z oranžno, rumeno in modro barvo. Tudi tukaj sem posnel tudi spektre podobnih
cinkovih spojin zaradi luminiscenčnih lastnosti serije teh spojin v fluorescenčni spektroskopiji.
Preglednica 8: Rezultati merjenja fluorescence pri določeni širini rež (slike 14−21). [21]
št. vzorca spojina oz. oznaka vzorca Absorbanca pri določeni širini rež
15−15 nm 10−15 nm 5−15 nm







7752 Zn heksafluoroacetil acetonat 238,87 634,02 1005,45
7753 4-Cianopiridin 221,13 599,66 1001,65
7754 2-Cianopiridin 13,74 24,53 30,11




7757 Zn(tfpb)2 (JN57) 716,26 265,93 1004,38
7758 TK 123 796,49 1009,30 1011,21
7759 TK 468 56,66 101,05 123,28
7760 TK 458 666,56 1003,09 1007,43
7761 Zn(tfpb)2 (48367) 103,36 174,99 202,47
7762 TK 466 783,85 783,17 1002,98
7763 TK 467 608,46 1002,61 1001,90
7764 TK 125 135,49 266,50 355,53
7765 TK178 791,41 1000,50 1002,86
7766 TK188 149,69 263,37 307,13
7777 Zn(hfac)2(3-CPI)2 64,99 115,49 134,99
7778 Zn(hfac)2(4-CPI)2 72,25 135,64 172,41
Če fluorescenca doseže vrednost absorbance nad vrednostjo 1000 to pomeni nasičenje 
detektorja in rezultat meritve ni merodajen, zato so te vrednosti v preglednici prečrtane.
Iz mojih grafov sem ugotovil, da imata moja dva vzorca veliko nižjo absorbanco svetlobe kot 
njuni sestavni reagenti (sliki 14 in 15) vendar imata obe spojini zelo ekvivalentni absorbanci če
ju primerjam med sabo (sliki 16 in 17).
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Slika 14: Fluorescenčni spektri spojine [Zn(hfac)2(3-CPI)2] in izhodnih reagentov na odprtini
reže 10−15 nm, v območjih 320-560 nm.
Slika 15: Fluoremetrični spekter spojine [Zn(hfac)2(4-CPI)2] in njenih sestavnih reagentov na
odprtini reže 10−15 nm, v območjih 320-560 nm.
Luminiscenčne lastnosti cinkovih koordinacijskih spojin z diketonatnimi in karboksilatnimi ligandi
31
Slika 16: Fluorescenčni spektri spojine [Zn(hfac)2(3-CPI)2] na odprtinah rež 15−15 nm (modra),
10−15 nm (rumena) in 5−15 nm (oranžna), v območjih 400−600 nm.
Slika 17: Floremetrični spekter spojine [Zn(hfac)2‧(4-CPI)2] na odprtinah rež 15-15nm (modra),
10-15 nm (rumena) in 5-15 nm (oranžna)), v območju 400−600 nm.
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Slika 18: Fluorescenčni spektri vzorcev 4-hidroksikinolin-2-karboksilne kisline in 4-metoksi-2-
kinolinkarboksilne kisline v območju 340−600 nm.
Slika 19: Fluorescenčni spektri vzorcev TK 123, TK 125, TK 178, TK 188 v območju 330−570
nm.
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Slika 20: Fluorescenčni spektri vzorcev TK 468, TK 458, TK 466, TK 467 v območju 340−600
nm.
Slika 21: Fluorescenčni spektri vzorcev cinkovega ditiflina JN57 in Zn(tfpb)2 48367 v območju
380−600 nm.
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5. ZAKLJUČEK
Iz slik 8 in 9 (stran 24) je razvidno da imata moja dva vzorca [Zn(hfac)2‧(3-CPI)2] in [Zn(hfac)2‧(4
-CPI)2],  z  izhodnima  reagentoma  Zn(hfac)2‧2H2O  in  3-CPI  ali  4-CPI  zelo  podobna  UV-VIS
spektra. Zn(hfac)2‧2(H2O) absorbira največ UV svetlobe pri 308 nm valovne dolžine. Elektronska
spektra obeh cianopiridinov sta podobna. Absorbcijski vrh je v spektru obeh opaziti pri približno
296 nm (slika 22).
Slika 22: UV-VIS spektra spojin 3- in 4-cianopiridina.
Pri fluorescenčni spektroskopiji (sliki 14 in 15 na strani 28), 3-CPI absorbira več svetlobe kakor 4
-CPI pri enaki valovni dolžini. Zn(hfac)2‧2(H2O) ima najvišji vrh pri 467 nm medtem pa jih imata
3-CPI in 4-CPI pri 419 in 420 nm. Kljub temu sta si spektra med sabo precej podobna v obliki
krivulj. Tudi 2-CPI absorbira največ svetlobe pri enaki valovni dolžini 419 nm (slika 23).
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Slika 23: Fluorescenčni spektri spojin 2-, 3- in 4-cianopiridina na odprtini 15-15 nm
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Tudi elektronska spektra obeh produktov sta podobna, z absorbcijskim pri približno 330 nm (slika
24). Se pa spektra razlikujeta od spektrov cianopiridinov. (slika 22).
Slika 24: Primerjava UV-VIS spektrov koordinacijskih spojin
Enako lahko zaključimo iz oblike fluorescenčnih spektrov. Spektra produktov sta skoraj enaka, je
pa tu opaziti dva vrhova s približno enako vrednostjo absorbance, pri ca. 480 in 525 nm  (slika
25). Se pa razlikujeta od spektrov izhodnih cianopiridinov (slika 23).
Slika 25: Primerjava fluorescenčnih spektrov koordinacijskih spojin
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